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Pcl^TTieric fik^res are p^repd. k'V first prepg. an emulsion ccntg. a 
sc In. of the pol'^Tner m an org. liquid as the continuous phase and 
water droplets as the dispersion phase and then extruding the emulsion 
thrc'.igh a nozzle from a regie n of high to one of low pressure to cause 
ins*: ant anecus evapn. of the polymer. The fibres are used for producing 
syntiietic paper and non- woven wek'S . 

They have higher specific surface area, better dripping 
r:\aiarteristics and mech. strength com.pared to similar prior art prods, 
fc'rmod from oil-in-water emulsions. 
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. e Ministre des 4 taires Economiques. 

i la rro .:ri-t^:? dustrielle ; 



AKKC 1 : 

Article 1. - .. js! dc'Uvr^ <i la Ste iite : CKOWK ZELLERBACH IKTSHKA- 
^Ash .itri t, oan Francisco, California 9*^-119, (Zltats-Unis 
■'e:.^r. 'jar ^'-iTice KirK;: trick-C . T .Fiucker a Bruxelles, 



brc^er d'i.'ivennc: \^ur . Procede cour produire des fibres polymeres, 



ju'elle d-fcl-_ avoir f ,it I'ol'jet d'une der.ande de brevet 
deposee aux .,^3-unis d'Amerique le 50 aout 1972, 285. 3S6 
au r.o- de :.Zi.. "'.H. Kozlowski, P.O. Litzinger et F.J. Staff es 
don J elle est ' ayan o aroit. 



Article 2. — ( t hrcvct Im est deiixrc san^- cxiimen prcalnblt. a ses risqucs 
^./n.v car.inuf s<).r Jr !u reai.ic. dc la tiouveMitc on du nicritc dc t in\t:nl\OK. son 
:\ .\ \::crtUi!t' di' I:: :'■ criniion. sans prvifuiicc in dn^it dtw tiers. 

-^r^'sfi! urrc:. - 'tnicurer,: joint un Cfs d-'uh't^s dc la sp^c;uc..t!. -n dc i' ifner:::or: 
/';t >. iicscr;piii , ■ i'rtlKJilicnunt dessin^^ v: s :\:r I'lnurts^c tt tl;" '.^^I'X <; i .irpni 
di '>u;nde df 



MEMOIRE DESCRIPTIF 
BREVET DMNVENTION 

CRQvn: t::t :-:r::..?io:i;.l ti::^. 

pour 

ProGodo poui" produire clos fiLres pol>n:u-re 



Deir.ande de br'evet aiix Ktats-Unis d ' -.::ie.r:i.que du 30 aof).l. 1 
n« ;?85. 3^6 on favour do J. r . KOZLOV/SKI, P.C.].: 



La prdsente Invention se rapporte Via* pr^paprat4f6RJ.. 
de fibres d'une qualite convenant pour la fabrication du papier 
ot de nappes non tlss'cGi: semblables. 

On d(5ja propose divers proc^dt^s pour preparer de 
5 telles fibres par Evaporation instantande d'un melange d'ur 
polymere synthetique propre a former des fibres et d'un liquids 
vaporisable. Lorsque le ra^Iange est souml s a I' Evaporation ins- 
tantande, il se dotcnd durant son passage par un ajutage sous 
une pression dlevee Jusque dans une zone de moindre pression, 
10 la temperature avant la detente dtant telle quo,iors de la deten-^ 
te, le llquide bout, c 'est-a-dire qu'au moins une partie du li- 
quide s'evapore sous la pression rEdulte. Des procEdes suivant 
lesquels une solution de polymere dans un solvant est soumise a 
une^aporation instantanEe pour la formation de fibres sont de- 
1? crits dans le brevet des Etats-Unis d'Amerique n«>3, 08l . 519, le 
brevet anglais n^l.262,531 et la demande publiee de brevet alle- 
mand rPI958.609* Des procedEs suivant lesquels on soumet a une 
Evaporation instantanEe une dispersion d'un polymere fondu dans 
de I'eau font I'objet du brevet des Etats-^Unis d'Amerique n^ 
20 3.M32..231 et du brevet frangais n<>1.350.93i. 

Pour obtenir des fibres dont la qualitE est meilleure 
que celle des fibres obtenues par les procedEs ci-dessus, on a 
dEja propose de soumettre a une evaporation instantanEe une *^raul- 
sion"contenant le polymere, un solvant du polymere et de I'eau. 
2? A ce propos, on peut se referer,pa- exemple,au brevet anglais 
n^l,323.17^? a la demande de brevet aliemand n«2.1^^.^09 et aa 
brevet beige de la Demanderesse n<^78 9.808. Suivant ces procEdEs 
• classiques d^evaporation instantanEe d'une Emulsion, le liquide 
subissant 1' evaporation contient do I'eau comne phase continue 
30 coinprenant en dispersion des gouttelettes du solvant qui constitue 
la phase dispersEe. 

La prEsente invention a pour but de procurer un pro- 
cEde pour prEparer des fibres polymfer es, donnant des fibres qui 
soit sont plus faciles a traiter pour la fabrication du papier, 
35 soit perm^attent d'obtenir du papier de qualitE supErieure. La 
Demanderesse a dEcouvert que les fibres obtenues par Evaporation 
instantanEe d'une Emulsion de polymere, de solvant et d'eau 
sont meilleures lorsque le solvant constitue la phase continue 
et que I'eau constitue la phase dispersEe, que dans le cas ou 
ho l»eau constitue la phase continue et le solvant la phase disper- 
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F^A 215^6 



s4e» 

Une e'riulsion inverse, c ' c f- t -c. - : : r - . . 

eau*danr:-hulle, dans laquel]e ]»eau ccii-tltu"- . 

es^ generalcment plus difi'lcile a obt'^nir 
? hulle-dans-eau qui sont plus rrcQjaente.^ el .c : ^ . ■ 

^tabli qu>il est possible d'obtenir et do r.c\vrj'\ - r*' ... . 

poration instantanee des ^^raulsions eau-'inni:-h\:l 1 c '.. • 

polymere et que 1 ' Evaporation instantanr-e d'uno t-r.ulrl 

conduit a de trfes bonnes fibres. 
^0 II est surprenant que 1 'evaporation ini. ta::i .i:-. - 

dmulsion eau-dans-hui le contenant un polymere pcrtcette d't - 

un produit qui consiste en fibres relativement distlnctor ; . ' 

qu'en meches continues. La plupart des precedes classlc|ues ? «: 

dent a donner des mfeches continues, ce qui est indesirable In: 
15 que le produit fibreux est destin^ a la fabrication de nap; — 

tissees, 

^ .w^^.-, w.- * w. 

un melange contenant (i) un polymere ,( i i ) un liquide organi.-i- 
propre a dissoudre ou a gonfler le polymere et (iii) de I'eau, 

20 puis on soumet le melange a une evaporation instantanee, a une 
temperature au moins suffisante pour que le polymere soit f,or\t\'' 
par le li quide, depui s une zone de pression elevee jusque dans 
zone de moindre pression de maniere que le liquide organiqae 
s'^vapore et que le polymere precipite sous forme de fibres qui 

25 peuvent 6tre raffinees avec une relative facilitj et ot-c i ::,;. 
en nappes de papier suivant les techniques classiques, le proc« 
de I'invention se distinguant par le fait que I'eau est rnc'lang/*.- 
avec le polymere et le liquide organique de maniere a 6tre dlsp- 
see a I'^tat de gouttelettes dans une phase continue qui compror. 

30 le polymere et le liquide organique, 

De preference, le polymere est dissous dans le 1 i qu * 
de sorte que le melange forme durant le premier stade du proccd' 
qui est souinis a 1 'evaporation instantanee au cours du sec.,:: 
stade la procede, :^omprend one emulsion dont la phase dirnersee 

35 est I'eau et dont la phase continue est la solution. 

De preference, le polymere est un polymere thermopla 
tique et 1 'invention trouve sa plus grande utilite pour la propa 
ration de fibres a partir d'une polyolefine. 

Pour des raisons qui ne sent pas totalement ^lucidee 

kO jusqu'a present, la Demanderesse a d^couvert que les fibres ob- 
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■--nues zr.T le proc-:::c de I'invention tendent a Woir 'de-lne>l---- 

l-.res prcp:M.-teo , :rB celles dcjs fibres obtenues par •^vapor- tl on 
^ t^ntu;.<-c d'un :.-- .anco co-:parablr^ dent la solut^ion co pol /../. i-t- 
: :.-t1t.;o Ir. phoro :i2persoe dans de ]'eaa. 

"::o cor.p'.rni.scn ddtalll^'o dei^ prcprietos est fai to 
- l-r.r' v::, copondant 11 peut etre dtnbll en resLiore qu^en ccinpa- 
:-'::-on den f:bre- c: tenues par evaporation instantanpe d Min ne- 
U^r.z^ cor.p-.rable d^nc lequel I'eaa const! tue la phase continue, 

filrei: obtenu 3 par le procodd do la presente invention tonlo 
' ' ••■ *' ry.,\-irzAr:n plu.: -'lo V JO, un plus <-rand fno- 

" une resistance ridcanique plus grande et 

. u(^-.ner dos feullL-s de papier dent les proprletcs sent gdnera- 
io:;ont suprrieurer. Cos moillGUTer propridtds des fibres sont 
:-.^n seulo::ior.t dtonnantos mai s de plus signif i cat ives uu fait que 
propri/tds sont essentielles pour I'obtention d'une pSte con^ 

VOTiant T'OMV 1 ."i n^M .01- rir»-« tt^^ ^. 

i ; - - ^Mi-.. o X X c;. 'J u± J. X qutj p lus exeveo 

^u^nrhve uno p]us ^rrc nde blanchour et uno plus giande brlliance 
f'bror. ot un '-.oilleur pouvoir d ' ad sorption. Une meilleute 
resistance n^^c^nique, p:.r cx^-^ylo une meilleure resistance a 
l.'i rupture, a la ddchlrure et a I'arrachage entre autros,rendent 
d-alerriopt cos fibres plus conipc tl tivos avec les pStes cellulosi- 
q'jos nature ' ^ os . 

Do plur , -oi-.-q:.:. ,..y;t,- au procede de la presente inven- 
tion, il est possib:- d'obtenir de telles fibres amdliordes ayant 
JT.o toneur rolati ve:;.ont faible en fragments de polymere et en 

. 1 : v n . Une faiblo toneur en fragments de polymere 
ot i-r.) falscoaux do fibres est essentjolle pour que les fibres 
convionnont pour Va fabrication do divers papiers tels que le 
papjor d' jrT:prirr.erio, du fait q .e la pression des rouleaux dans 
],cs pri^codr's de pai^o^erie conduit a quo ces rra--::onts ox. 
faiscea^:: d:r.r/3nt : - poivrafres tran^naronts dans le papier. 

Le poly G utilise dans le procddo de la presente 
jrvveircion est de- pr'' I'-r ence un polynere therciopla sti que propre 
i forner d-r fibres. On qualifio de "propre a former des fibres" 
^ J- ^'r.: Je 'invent ion un polymere qui peut donner des fibres 
■;u1vant :o: proc'dds de f 1 lace class! ques. 11 est preferable de 
-'rondre doa poLyolefines cristallines ou par tie 1 leruent cristal- 
s.liios, co::;::.e du r>o ly ihy lene basse pression (de type Ziegler -Natta ) 

: :"' • Isotactlque ou parti ell ement isotactique et d'-s 
•eT:oIy::i:-ro:: de L'otriylene et du propylene. Les polybutenes et 



polyni(l thy Ipentenes sont d'autrea exemples de polyo I^^^f 1 ne s convevr^rit 
aux fins do I'invention. Les polyesters et polyamldes ci*l£ tallir;.s 
ou part ie Ilenient cirstallins conviennent egalement. Des poly ...ores 
non cristallins tele que les polycarbonates? , les po ly sulf one? , le 
5 poly (chlorure de vinyle), le poly (rn^thacrylate de [netiiyli- , 
le polyacry lonitri le et le polystyrene peuvent dgaler.ent fctro 
pris. On peut '^hoisir de plus der m(?langes de^ polyaeres ci-des- 
sus entre eux alnsi qu'avec d'autres polymeres. 

Los polyolefines preferdes sont celles ayant uvb vis- 

10 cosite intrinseque de plus d^environ 0,7 dl/g, ce qui pour le 
polyethylene correspond a un poids raoldculaire moyen viscosime- 
trique de plus d'environ 30,CC0 a Mj.OOO, 

Les polymeres utilises aux fins de 1' invention peu- 
vent se prdsenter sous f^arcie de poudres ou de corripriraes seches, 

l5 inais de preference se prdsentent sous forme d'un g£teau hurnide, 
d'une suspensioi:! ou d'une solution de la polyolefine dans le 
solvant de reaction telle qu' on peut I'obtenir apres la polyindri- 
sation. 

De nianiere generale, le liquide organique utilise 

20 dans le procddc de 1' Invention peut §tre tout hydrocarbure all- 
phatique, aro:::atique ou cycliquo substitud ou non qui est un sol- 
vant du polymere a temperature et sous pression elevees, qui e5^t 
relativeraent inerte dans les conditions opera toi res, qui a de 
prefdrence un point d'ebullition sous la pression atmospherique 

25 infdrieur au point de ramollissement du polymere et qui est scn- 
siblecient non mircible a I'eau ou forme une solution de po- 
lymere qui est sensibleraent non miscible a I'eau. Le soLvant 
peut §tre liquido ou gazeux a la temperature ambiante et sour 
la pression atmospherique. II est preferable que ce solvant soit 

30 liquide a la temperature et sous la pression normales, car, au 

cas contrairo, le systaae apres la zone d ' evaporati on instantande 
peut devoir ti-j :;: is sowr, pression. Des exemples de solvants con- 
venables sont lor; hydrocarbur es aromatiques, comme le benzene 
et le toluene; les hydrocarbures aliphatiques comme le butane, le 

35' pentane, I'hexane, I 'heptane, 1 'octane et leurs isomeres et homo- 
logues; les hydrocarbui^es all ^ycliques , comme le cyclohexane; les 
hydrocarbures chlords, comme le chlorure de methylene, le tdtra- 
ohlorure de carbone, le chloroforme, le chlorure d'ethyle et le 
chlorure de mcthyle; les alcools superleurs; les esters; les 

i+0 ethers; les cetones ; les nitriles ; 'es amides; les composes fluores, 



comrae les hydrocarbur es f laoros ; le ni tromd thane , et les m'^lange'r 
des solvants ci-dessus entre eiix et avec d'autres solvants. 

Le melange polymere -so 1 vant -eau de la prosente inven- 
tion peut 5 :'';pr'-3la concentration en eaiijCtre forr:>' suivant 
5 diverses techniques. II est possible de prendre 'ano solution 
du polynere dans un solvant, telle que cello obtenuo lors d'une 
polyradrisation en solution, soit a la niSne concentration de poI\~ 
raere dans le 'lolvant, soit sous forme dilur'e, soit encore sous 
forme concentreo, puis d'ajouter I'eau a la solution ou vice 

10 versa. De maniere genc'rale, pour un tel inode oporatoire, on re- 
court a de I'eau chaude en vuo d'eoip^cher la precipitation du 
poiymere. En variante, on peut prendre une suspension de parti- 
cules polymeres dans le solvant , tel le qu'une suspension obtenue 
par polymerisation en suspension, pul s ajouter a la suspension 

15 la quantite convenable d'eau ou vice -versa. En variruito ^^icoro, 
11 ebt pObbiule ue prendre une poudre suche ou des granules ou 
blen un g^lteau hus^iide, comoie on pourrait I'obtenir a un stado 
quelconque de 1 ' e lirriination du solvant dans I'usine de production 
du polymere^puis nelancer les quantit£5s convenables de solvant 

20 et d'eau avec le polymoro sec dans un ordro quelconque. 

Comme expliqud ci-apres, il est avantageux que le 
solvant soit preserit avant I'addition de I'eau du fait que I'ad- 
dition de I'eau au solvant et non I'inverse contribue a assurer 
que le solvant ou la solution de poiymere constitue la phase 

2? continue du mc^lange resultant. Cotte dernihre constatat:on f'st 
importante lorsqu'on prend une quantite d'oau qui est procho 
de la liraite a laquollo a lieu 1 'inversion, c^est-a-dire nroche 
de- la valeur pour "laquollG I'eau constitue la phase continue. 
Lorsque la quanti' ^ d'eau est sensiblencnt inforieure a cette 

30 quantite limite pour IMnversion et en particulier lorsqu'elle 
renresente moins de 30/^ du volume du m<(*1^-r^'?^ 11 est possible de 
choisir toute technique de ra(?lange ou tout ordre d 'addition avan- 
tageux . 

La concentration en polyrnere par rapport au solvant 
35 n'est pas critique, du 1 ..It quo Ic solvant est present on 

quantite de plus de 100^' du poids du polyrnere qui est 3uJ.':'i sante 
pour conforor une visccsit(? a la temperature de dissolution per- 
mettant la manipulation aisee, c^est-a-dire um viscosit<5 de 
noins d'environ 5CG poises* De manlfere generale, la concentra- 
'-fO tion en polycnere varie d'environ 2 a 30/l du poids da solvant ot 
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• 1. 'ecu. : Ic:: m \ ^ ? 

:^ C^rc ^^"/i} cc;.,.-: i ^icL' J : ■ 



ration :1 n:^ tvMit' Jic c ot Iri pr/'jjp:" 

par 1 x, roc-'d<.' I ' 1 nv ■ ■-t j or! < ■ 

pour unc t^rralnicn o?iu-.a ;;r;-hu: i.v.. 
que cio tcls :j.t;Gntr hy 1 •:; r; r : r p^^rrr^rnt:: :"./;ns l-or.u ro.!^\"V 

qar^.nt:^ tc' r r^.i:; vr. : or. to o;^ -^ao ; ;c i: t, a J out.-' un rtrxu- ultc'ricur 

d'a>)t:tuuo au rc:f f : r*a[;e . l,^ <:r.\) cic-i t dor-c; Oire pr('--c::lo r:i qr.;;:.- 
titr5 r:uf f if:aiito pcur v<'ji : c.;] ov l'r:::cnt ii\ Jn.^phi Ic en :.:'j.Mit : t?' 

30 propro a canr''ror au pc-'y-'^ro ^i^rrux ^•-rtl.udc vcu:-;^? a !n 

per si o n dan;; V a u , C c r ( T c r o ^ c c a 1. ^ / 1 ^\ t J o : u t o ; : . L ■ ( ■ u 
peut ^tre prv'r^:.nttj en ({uaati t:^' :r;pc'ri eur^^; ccttc cuan:. : t'' n;!r^'- 
r.ale reguirr.o pour v^'jiiculor I ' ^-.c:;;. , do i.'.'.iyicrc a ccnri'ror a 1:. r 
lution ou d:rporr,jon r rur.G; do 'aijc-o v1 scor.i r (x.nvc:aair' o , 

3n c'e5:t-a-d^ re qao la :utic:: .:*;■;',:'.■; : . :a-^ ; - • *. . 

tr^c do inarJ p::l. t: on o\\ . ■. a:- -a--. la/orpar c t ; oa a la M.lalion d^- 
poIy;:iare sour ^orrno cP aao r'aa::^: d:' - por r.*"^ . l';a plar. , 1 ' « vo..a 
voriror la r-'d:: t"i o:: do :a v ' r :: : t^' du i.-a-a/^o .ar a; \. u;v' x:-. • 



'lO Icur 1 iS 'ri 



or- 



y ::a' ^'o 




1 • ol: ..r:. : on Ct-"* In 
L:;-.e v 1 c f : o ' convcuablc- a ct:' 



c 



c 



:,.:-;>^t'tJ O'oau ro-ui'sv pear los foncticns ci-doi^sun 
^ v^^.;r- :::r.;r' o'lro u cello U;ciuello a. lieu 1 ' i'-:Ver si on, 
l-..-(iirc rc::r Ta.;-ollo I'eav. de/lent la phane continue du 
: . Un^^ condit-lon nc^c»f l^fo-: re pour r.^- surer quo le liqu iao 

.-olutior: crsa:.i:-ic con-t i tvic la ph.irc continue est quo 
^9 -:-rcrtioM ^ i au dan- lo n-lanjo soit r cla tiven;ont faible. 
Si V- rrorcrllon c'cau est do plu^: d'en/iron 70f^j 11 est 

^.:::-ioil(? Co rcri-cr un^^ cnulsion c?:iu-clans~hu: le m<?ine 
ri or: :e cos^T-o. Ke:::e pour doG pvcporticn- r^uelquc pen infcrieu- 
yl, o:: eau, a ? avoir d- plus do 60::', toutcs les techniques clas- 
si-uc- d3 nclarco tendcnt a dcr^nor une cr^ulsion huile -dans - eau. 
A -.-:urG cue- 1.-^ proporLicn d^.-.u diminue, 11 dcvicnt plus facile 

fc-u-cr uno :':;.ulsion chu -d^'^nG-hui le . Pour les nelanges dans 
^os.::-!.- l^onu tend a ccnstii-uer une pliaso continue plus stable, 
11 est intpres-ant de rccourir a des tecliniques de nclange snc- 
cial-s pour ^uo I'eau ccnstituo la phase di:^continaG inoini^ stable- 
Des techniques corivonables sont raniliercs aiix speciallstes ct 
sent dccritos,par exor-p le, dan lo volume 5 de l^ouv-^ed- Illr^ ---r^o- 
intitule "ILncyclopacdla of Che:.:ical Technolosy", ?e edition revisee- 

Une technique prcf.'r/o pour l^ob tent ion d'une emulsion 
eau--:ans-h-V lo, lorsGue la proportion d'oau est suff.isante pour qua 
I'eau r - le liquide or-anique pui ise constltuer la phase continue, 
co:-:.rend I'additicn do i ' eau au liquide a un debit f aible , sof f i - 
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sarniaent pour que m§me a l*enc?roit de 1 ' addition, 'll n^cxiste 
pas d'exces local d'eaa par rapport au liquide organique et a 
I'^mulsion deja for:noG,avec agitation cu melange en vue de la dis- 
persion de I'eau en gouttelettes a mesure de son addition. 
5 L'addition de l*eau peut etre maintenue suf f isarxnont 

graduelle par nesure de la conductivite electrique du liquide 
organique, puis vc?rlf ica tion de la conductivite en vue de d-j tor- 
miner si I'allure d'additlon dans les conditions d'agitation 
donnees peruiet que la conductivite resto infdrnoure ?; deiL- fois 

10 la conductivity initiale. 

11 est intdressant d'appliqucr des techniques de 
mdlange speciales , d:.ns les c:.s ou I'e .u doit roprcsenter 
environ 30% en volume ou davantago du melange forme. Spc5ci- 
fiquement, lorsque la quantit(^ d'eau utilis(^e est d'environ 30% 

15 en volume on davuntor^f' . 11 ft«;t. avAnt.ngenr f^e former d'^bord une 
solution du polym^re et du solvant,puis d'a.louter de I'eau a cot- 
te solution sous vive agitation- A ce propos, par "solution de 
polymere", on entend le melange de polym^re gonfle ou dissous 
resultant de 1 'incorporation du solvant au polyniere, d'habitudo 

20 a temperature ^levde. II est de plus interessant que toute 
la masse du melange soit soumise de maniere continue a une telle 
agitation tant pendant qu'apres I'addltion de I'eau. L'appareil 
de melange peut 6tre construit de maniere a assurer une telle 
agitation uniforms et vive, par exemple en raison de la configu- 

25 ration de la cuve, de la presence de def lecteurs et de la concep- 
tion de I'agitateur. De la sorte, il est possible d'c^viter 
I'existence de regions subissant une tres faible agitation, 
ce qui pourrait provoqucr une inversion de phase, 

II est preferable d 'executor ce melange cependant 

30 que I'eau et la solution de polymere sent relati ve::iont 

chaudes- Avantageusement , la solution de polymere se trouve a 
une temperature superieure a la temperature de dissolution 
a l>etat fondu et I'eau a ajouter se trouve a une te:::purature 
suffisarament clevee pour que le melange reste a une temp^^rature 

35 superieure a cette temperature de dissolution a I'otat 

rendu pendant et apres 1 'addition de I'eau. Ce mode opera- 
toire contribue a empScher 1 'inversion des phases durant 
I'addition do I'eau. 

Si on laisse separer la phase aqueuse et la phase 

ho de solution do polymere pendant ou apres I'addition de I'eau, 
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il pcut s^ensuivre line inversion dec phases. Pouf * dvlte*?* Itr •••• 

separation des p'nases, il est possible d'a.joutor I'eau a une 

allure Icnte et rr.aintenii- une rotation vivo peiid:<nt, de 
r..5:..o qn^apr^.: ], 'adviition de l^crni. Coar.e d»^ja indiqu.', 

5' I'eau est de preference ajoutde graduellement a un debit tel 
qu'elle est rapidement ra^langc^e de manlere uniforrae dans la so- 
lution de polymere. En d*autres terraes, I'eau ne peut 6tre ajou- 
tee a un debit sup^rieur a celui pennettant la dispersion en 
gouttolettes dans la phase continue de solvant et de polymere. 

10 Lorsque le iiic'lango contient environ ^Ofo ou tnoins d'ea-i, 

il se forme pref erentiellement une eriulsion eau-dans-hui le et il 
n'est pas n^cessaire d'ajouter I'eau an iiquide arganique. Aux 
faibles concentrations en eau, il est m§me possible de melanger 
les deux liquides et de les agiter ensuite ou bien d'ajouter la 

15 solution (ou une suspension de particules polyjnores dans liquid 
organique) a I'eau. 

Ainsi, dans les exemples 1 a 6 ci-apres, pour lesquel.c 
la tcncur en eau n'est que de 16/^, on n'applique aucune teclinlque 
de melange speciale* Dans I'essai n°l del'exemple 75dans loquel 

20 la concentration on eau est de kOfoy on ajoute I'eau graduelle^nent 
a la solution. En fait cependant, on prefere aux fins de I'inven- 
tion des concentrations en eau de I'ordre de ^-0 a 50% iiialgre que 
des precautions supplementaires doivent 8tre prises pour assurer 
que I'eau constltue la phase discontinue. 

25 Lors d'une evaporation instantnnee executee en contjnu, 

a niesure qu'une partie du me'lange alnsi forme subit 1' evaporation 
instantanee a travers un ajutage, des supplements de solntion de 
polymere et d'eau peuvent etre ajoutds de manlere continue sous 
agitation au restant du melange dans les proportions convenables 

30 indiqudes ci-dessus^ en vue du raaintien de I'eau comme phase con- 
tinue dans le melange* 

L'une des part iculari tes de la presente invention 
est qu'il ne s'est pas revdle necessaire de former une emulsion 
stable, ce qui evlte la necossite d'ajouter des dmulsionnant s. 

35 Cependant, il entre dans le cadre de la presente invention d'in- 
corporer au melange des agents ar.:eliorant Inaptitude a la disper- 
sion dans I'eau du polymere x'ibreux forme lors de 1' evaporation 
instantanee. Ces agents sont de preference des composes de haut 
poids moleculaire hydrosolubles ou partiellement hydrosolubles. 

ifO Cependant, lis peuvent dgalement ©tre des composes qui sont solu- 
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bles ou partlellement solubles dans lo solvant. Certn 
agents peuvent fttre appeles "emulsionnants", ceperidar;* 
employes en quantite juste suffleante p )ur ccnf'-'rer 
voulue a la dispersion et non dans les quantlt'':; fior- ' * 
requises pour la formation d'une emulsion stable, ' - 

conme les agents dispersants dans l*eau sent qu'? 1 
philes, ils ne sent pas du type normalement utilirw:' ; 
mation d'une Emulsion eau-dans-hui le , c'est-a-diro q^i- 
formation d'une emulsion eau-dans-hui le , on reco'wy.'.' r-' ' 
a un ^mulsionnant hydrophobe ou lipophile ayant un Irs P. r- 
bre hydrophile-lipophile relativement faible. La quant:* 
dispersant dans I'eau utilis^e peat varier d* environ ■ , 
du poids du polymere ,mais ect dc preference ^^enviro:: , 
L'agent dispersant dans I'eau pief<^re est un alcool j <>. 
que d'un degre d'hydrolyse de plus d'environ 77% et de pv 
de plus d' environ SpT^^uont la visuusite eii solution aqjru; 
a 20^C est de plus d' environ 2 centipoises . L' alcool ro"'; . 
de preference ajoute avec I'eau lors de la formation du 
Des exemples d'autres agents dispersants dans I'eau qul 
nent sont la gomme de cyamopsis cationique, I'amidon cat'o 
l*amidon de pomme de terre, la methylcellulose et lo copo: 
du styrene et de I'acide naaleique vendu sous le nom de Ly t 

Les constituants du melange peuvent 6tre intrc 
dans une cuve que Icon que ^>pr opr. i ee perinettant le chouff ' 
une temperature 6lev6e et sous une pression elevee. De 
generale, on recourt a un autoclave, II est cependant i 
que la cuve utilisee soit munie d'un dispositif de nelanr;'^ 
d'agitation propre a maintenir le melange dans un etat cc r. 
d'agitation du fait qu'on nc forme pas d'emulsion stable 
qu'au repos, le melange se separe rapidement en deux phaf,e 
tin ctes . 

Les constituants , c:iauir63 jusqu'a une ..■ 
appropriee, sont alors so'a:::is a imc a£:itation po;ir la c 
U*un melange dans lequel I'eau est presente a I'etat do pi 
disp^rsee ou discontinue dans une phase continue de soluii 
polynere. La tetpperature est de preference superieure a 
p^rature de dissolution a l^etat fondu du polyiarc d ;:.:; 
solvant utilise. On determine la temperature de dissolut! 
I'etat fondu d'un polymere quelconque dans un solvant cii \ 
sant en faibles concentrations le polymere (par exomplo,.. 
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dc Clot 1,0:^ en poids) dans lo sc:lvant dans une er^pouLe qu'or. 

rt V,]--- o::n:: ^'i. h.Jr. On clevc lent e!,:i^:i I- 

a I.--,: -'ratiirc dvi h'-\ n a'huile, p-r e>:cn:pl': a rairoM d- lO^C , 
:.-' :rr ,;-rqi;'c^ dlspartticn dc la d'-]*nierc trace de poly.'.oro. Cf-.l.o 
V .::.r 'v-turo e-t deflnle cc:::uo otant la tei-p.-ratur o dlf roln- 
t^c.-. I'-'tat fondu. Dans certajns cas,n peut er,r(^ i nt.'rr.r?rr\nt 
do tiv v-illor a une ton:p/ ratur g inrpricuro a la teripcrataro de 
d ' rr.. lution a l^'tat fondu, auciuel cas Ic polynore doit Oirn 
p:- ':. :r.t aj. ^-ci nc a I'otat gonf 1^' . 

Ln t<^::iperature maxinnie choisio doit ^tro inf^'ricu-^c 
a la tcLiperature cribiquc da solvant ot/cu a la t<3i:^pc^ratu re do 
:..'c..,: position du polymero. Cependant, 5 1 e.t prcf.^'abl- de pren- 
dre den tenp;^rat.ures qucVciue peu moins olevoes. Pour le polv- 
rta, U ao ot lo polypropylene, 11 est prefe-abic do travail J a 
uno V:r;.peraLuro d^enviru.. 120 a iBO^C ct ic plus avantageu- e-ont 
d 'or. .-* ron 150 a 160°C. 

La pression dans la cuve contenar.t lo laelange ohaufio 
rr,^ d- prcfj-Ycnco son:] ibleinent la pre:::sion spontanrc. Des prr^j;- 
^ Ion- :;en-;lllor-::nt supcrieures a la pressicn spontrnoe ne -ont 
p-r: )/.:o5; -.aires et,pour un ajutaco d'une conf ic'^vation delori.r- noe , 
pouv-- - conduire a une -.'dtocrn foriaation do fibror, po.a 
Ctpc ;ntrres:i3nt do rficourir a un gai: incrte, con;r;c I'azote 
durr>.t, 1 >/vaporatio]i inscantance en vuc de naintc' n-1 r la vltorso 
au . ■'U.:.zo a travers I'ajutag.j a une valour relativo:-.cnt cciiL^tante 

i.^'vaporation instantanc'e est de pr^'frrcnce oxccu^.»-e 
au r;oycn d'un ajutacc (qui par definition prosen^.o une cor^aino 
i,.,;^;,,':ur) plutCt quo d.^un orifice a lord net (qui par de^fini - 
vion n- prcsento pas de dincnsion longitudinale ) du fait quo la 
Do-andoresse a docouvert qu'- est fort intoressant d^exerce- 

r-i: lor o:"t sur r..^ianro ot en pprtieulier sui^ Vpolyl;^r- 
cc:!:i.titutif ,:^::w:^odiator:ent avant Vdvaporation instantanee. (^o 
c1 -aillo:r.eat favoriso l'.^ f or:^:ati on des fibres et anioliore W^s 
y.^ly.rlcUs des fibres pour la paycterie. L'ajutage peat Gtre ae 
section circulalre ou non et peut 6tro annulairo. 

On assure 1 ' .'vaporrd t-l on instantanoe en fi anr, peas ser 
:e ,a'lance de polymore, de solvant et d'eau dans 1 'a jut ace .1 us que 
dans une zone de noindre pressicn. De preference, la pressicn 
dans cette zone de moindre pressicn est sensib lenient egale ou 
infr'ricu-e a la pressicn atc^osnhorlque du fait que plus ^a pres- 
sinn est olrv^'c, plus la tenperature du prodait fibreux est oleve 



•• • •••• 

lors de sa formation. De maniere gdndrale, la press! on absolvio C.rj 
^ ' e:.v,;lr: ion nvant 1 ' {jvapor ation inGtantanoc jus que dans la zone de 
inoindre pression doit §tre dc rnoins d'onviron 5 kc/c:.;^" et est de 
preference de noins d' environ 2 ]cc/c:n^. 
5 On execute 1 'evaporation instantan.'o do maniere senri- 

bloraent adlabatique, bien que ce mode op^ratol re pulsse Gtre mo- 
di fie quel que peu. 

Durant 1 'evaporation instantanee, le polymere est pr(5~ 
cipite sous forme de 'houi lies" f ibreuses , c'est-k-dire une agrei:a- 
10 tion ISche de fibres qui est parfois continue. 

Suivant une forme de realisation preferee do la pre- 
sente invention, on introduit de la vapeur d'eau sous basse pres- 
sion, a savoir sous une pression de moins d'environ 1,^ kg/ctn^ 
dans la zone d ' evaporation instantanee ultdrieure contenant Ics 
x5 noui lies f ibreuses en vue de debarrasser cdllrrj- ci du solvant resl- 
duel. Cette operation peut §tre eff ectude dans une cuve ou, de 
preference, dans un conduit L-ruiediatc::iont en aval de 1 'ajutage. 

Les nouilles fibreuses sont collectees dans un reser- 
voir convenable qui de preference perrcet la sc^paration du solvant 
20 vaporish . 

Lors d'une operation a I'echelle industrielle, les 
nouilles fibreuses sont diluees avec de I'eau jusqu'a une con- 
sistance approprioe de moins d'environ 5% et de preference de 
moins de 2% en poids,puis sont amen^es a I'^tat de suspension 

2? aqueuse dans un raffineur a disque de ciaiii^re que les fibres se 
retrouvent sous la forme convenant au c:ieux pour la papetorie. 
Le raffinage des nouilles fibreuses provoque la separation de 
chaque fibre et perraet ^galement I'ajustement de la longueur des 
fibres. II est g^n^ralement int^ressant de faire passer plusieurs 

3C fois les fibres ians le raffineur. Le raffir.age sur disque des 
nouilles fibreuses n'est pas essentiel cependant, 

Apres le raffinage, les fibres peuvent Stre diluees 
jusqu'a la consistance convenable et €tre transf ormoes en nappes 
de papier synthetique les contenant seules ou bien en melange 

35 avec des fibres cellulosi ques normales pour la papeterie. En 
variante, les fibres peuvent 6tre debarrassdes de I'eau, pres- 
sees en balles, emmagasinees et envoy^es alors a leur utilisateur. 

La description ci-dessus illustro un procede execute 
par charges s^paroes, suivant lequel on prepare dans une cuve con- 

^-0 venable le melange de polymere, de solvant et d'eau, mals il est 



AB.MJ. JT,. iO 



13 

possible ogaleLn(?nt de preparer le mel;.r.gG do i::M'i*f»r*e ft CRt*1 Uut-,; 
par incorporation en continu de la solution >ie polycere a do 

dans je sy steino , Juste avant 1' (S-aporation instantanoo : '-V^:.\'- 

? I -^V;t:;'-0. 

II est possible dc determiner si I'rau est pr<'<^ontc- 
ix l^etat de phaf-c continue ou discontinue de la maniere suivar.lo. 
On fornio le rriclange a ].a ternpcratuie convenable et sour In pres- 
sion voalae en assurant le dogre d^a£:itation nornalenont utili?:''. 

10 On inmergo,dans le melange liquidOjdes electrodes qui cor:r i steri c 
en deux nietaux conductaurs qui sont sopare-.v- d'une distance d' en- 
viron 12,7 Era ou davantage. On connecte les electrodes aux pOles 
d'une batterie et on enre^istre le signal enf',ondro au moyen dMzn 
enregistrour connscte en serie a,oc les electrodes. Le sigiial 

]5 engG.'^.dro est di recternent proportionnel a la conductance du me].'int:;o. 
On peut ajouter a I'eau une trace d'uns raatlere ionisablo, conri.-^ 
du chlorui'e de sodi um, en vue de favorlsoi la conducti bi li tv: de 
I'eau. Lorsquc l^eau constitue la phase discontinue, on obtlent 
pour l5 conductance une valcur tres faible sinon nulle, c'est^-ix" 

20 dire a pea pros la r-G-ne conductivite que pour la phase de- polyrl-rf. 
et de solvant du r.elange. 

II est done r'vi^ent que pon.r former le melange re~ 
quis dans lequcl I'oau const] tue la phase discontinue, la vi-- 
tosse d'agitation est avoc -v-ntM-o r j c a - "ont uiov.'o pour w^^r- 
tenir la conducti vitc: du mnlange a peu pres a la valeur de la 
conducti vite de la solution de polyir.ere. De mf5rne, pour former 
des melanges dans lerquels la concentration on eau est de rianieve 
avanL.ageJse elev^-e au point qu ' 1 1 se rorrnc de preference un sys- 
teme dans lequel l^eau constltue la phase continue, I'eau doit 

30 etre aloutce a la solution de polyciere a une allure suf f i sara.r.ent 
progressive pour inaintenir la conductivlte du nclangc a peu prcf 
a la valeur de celle de la solution de polymere. 

D'autros techniques approprides pour determiner si 
I'cn obtient une onulsion hui le-dans-eau ou eau^dans -hui le sont 

35 decrites aux pages 1^+6 et 1^7 du volume 8 de I'ouvrage do 

::ir:-:-Cth:':or :ntit-:lo ncyclcpaodia oi* Chen.ical Technolory, ._e 
c'dition revisoc, V-jCo* 
HDCKMPLI-: \ - 

On r.reno unc clivo de dissolution de 3. COO litros aou::-:--.:0 
*+0 de vorro,':ii:v;o do doflocteurs et d'un agitateur de 5,6 dfrros.^ 
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a uno emoTzure de 69 '^^^ et "'a t\:rbino sup/rieure d^- ^-3 
fall f oncti ciif.^-r I'agj.tateur teat au long dc l^cr:;ri<.o. l;. !:■ 
dult d^n^ la c';.VG ;^>7 litres d'o^u contoiu^nt i;-.' on pc^id- :v 
5 poiyvi ny: q-^o :vend;i par la Soclotc- Konrant o ::oar le no::: d • 

Oelvatol dc::t la vlsconitc' er:t do ^4 a 6 coitl poi r^C5' ot .o -.i • 
d'hydrclyiie do ^7,7 a 89A sur bai;e du pold^; dj polyctlxyV ^- 
utiiisor, apivls quo! on jntrodult k^y'r k^; de polyutriv : eno h'-;'- 
denrit-:^ d'ur.r vlicor.r.u intr i n':^ q-- d- 1 , ir dl/^ ct d'un ^ : : 
]0 dci fluidilr' a I'rtat fondu do ;),;;(venda sous 1 e norn do Kit:';: 

2. 200?}. Cn Terne la cjve et on ajoute 1.135 litroc de n-:.r . ■ • . 
Le rapport vola-njque de 1 > eau a I'hoxane du rnr'lanf^e est dc 1:' 
et la concontratj cn en polyo thy l^^ne est de U-O g pnr litre d ^■ . ; ■ 
Cn chauffo aiorr, le ccntenu de la ouve jur.qu^a 130-13;;°C f^r-; 
1? presGiOi': do- t.i,-V kt;/c;;/" riano;:ifi tre . On ouvro c' * or r; vui rr : ' : ' 
au fond do la cuve et on intri:)duit lo ]:\t]ring<?. par unn condj'' 
de 76 nni de dianetre et de I3 cm df^ lon^^aeur ju::(iu»a. uno \Oi ^ . < 
do debit a ai^^le de type Valtek dent le prjssaf-e a i;r^ oic-^ i:- 
Qo 9,5 rzi-i ct uno lor.r^ueur do V Un bo:iehon en for:,.e d*. d . • 

20 Ic dans :o pr.j;; ^:a j:; e de la valve d^'l-^nite un anneau avr--: p; 

du pasf^^i^^. C'ii ouvro la valvo d'OiiVjron un quart de lour. - 
lanue s^'ciou' e dans 1 'cMineau con5:t:jtue l^a;ut:4;e y-o:ir I'.'v ..'^ - 

ration in::*,a ntanec , a raison de loO g de po ly o tliy luno pvr rA-n^-. 
Le r.olanf]-.; Gobit 1 ' evaporation 1 nr. ta j.i auee dan:, une eonduitr ..:\jr. 
25 dia!.;citre d:; : iin:!. A une dist.'.nce d'envir^n 1? cii anres 1 ' t a^- r 
on introd;;lt de la vaneur d'ecUi 5:nus bai.f.o prer.f:ion, a :.avoir 
sous 0,7 ]:::/c;:i'' au in^^nouie tr e , da nr. la cond'jite de ;5 nri en vu> d'e?: 
trainer le sc-vant qui n'a pa5: ('t/ pr r cc dot.::;;ent ^'vapor.' c.e 
inrjtantanr'o ces nouiller. fibreuGo*:. A une distance d ' (.-"nv i :*oi: 
30 r.i de ' ^i.y: tar<^ , 0 cf^'Udu'' 1 f- d*^ de di" :;.rvj tr d 'Vc ' -"^"^ 

d a n c une c \' r; r) ou r 1 a s e para t o : : d s \' a p e u r qu i s o r : t r e v ■ " o r 
au sorr.r.et dc ]a cuve. Cn introduit do 1 'eau de dilution ^ bO'^d 
au sorriuiot le la cuve pour la -.('parati on do:; vareurri, ra]:;n:- 
d'environ Vj litres par minute. L'eau et le^: noulller^ fibreuroi^ 
35 tonbent c-^u fond de la cuve pour ]a separation dos vapeurji et rent 
introduites a une te::ii)'-'rature de oG a i^CC avec une conr: i s taivce 
d'enviren l^V dans un raff incur de Jones a double di-que d'ur. dia- 
ir.etre de 30,5 err. rr.ari do platines du type brossante (de tyne Jones 
-J 1) ^-?'>i +'.C^-. On fait tourner ler, disques a ?. II7 tours par 
ninute avec une a: fiance de C,iC t c,iC cm. Cn soui-^-t los f^brer 
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On melange une e^utre parti o encore dos fibres de 



poly c thy ll- no avec uno p3te kraft blaiic^jiG pro seiitant un 'i^dice 


d ' rrcut trtr;e . ^'llva'^t la nonno cnruidi enno , do 


hlQ ml d 


ans 




d G ^0/1 on p o i d do fibres d g p o 1 y g t h y 1 c i ■ c p our 6 cyJ 


en 


p 0 ' d " no 


fibros l:rai't. 0:: ruffir.e le r.t'lan^^e 


resultant dans 


un 


r>-i'r.' 


- - : obtonir un r.-u'lar^j^o p;r- 


sen tan 


t un Ind 


ICG 


. d't'r; ;itt 


SMI 1 van u la ncu'inc canad i enpiO , de 2^0 ril 


qu ' on 


f agonno 


en 


un pa;, i c 


sur ur.e n.aciilr.o. L:i fait foiicoionnor 


la :::a chine a 


pap 


ior avvc 


deux teiapcra Lures pour la Hal ::on theriaique 


, a savo-T 


1C7''C (5t. 


135°C sur la feuille. Les nappes de 


pap I or 


resultante 


s ont le;^ 


proprletcG sulvantes : 




















Froprietes 


Temperature pour 
therni riue 


la li?.ls 




107 






2 




66,6 




63,3 


UailbrejOn ti^ra 




0,13^ 




0,3 1 


Folds specif i que J en g/cm-^ 




C J 50^ 




o,?73 


i\e ± o Oc*I 1 L«e ci .l-Ct U*:.; L iAj. Ui y J tJl i jj / L. U. J. .L L 


e SI-: 






?'+ 




ST 


26 




77 


Resistance on traction^ en Kg/l'T nun 


Si: 


P,93 




3 J -L-L 




ST 






i. , / u 


Ailongeinent, 


SM 


1,6 




J> / 


? 

iiLi J en kg • cm/ cin " 


ST 


3,? 




7 p. 


SM 


0,019 




0 , c- ?0 




ST 


0,025 






Rrni stance au pliage 
(essyi HIT) 


SM 


3 




7 




ST 






3 


Raideur,en g/cni (essai Taber) 


SM 


1,17 




0. "--B 


Liaison interne Scott ^cn kg.cm/cm^ 
X 10"^ 


ST 










152 






Llsse (essai Shef field) ^ en cm^/minute 


CT 


3?8 




3:?7 




CF 


352 




293 


Forosite (essai Shef field) ^ en cniVmi - 
nute 




2^9 




278 


Absorption d'huile, en 








32 


Colorant code, en secondes 


CT 


0 




2,1 




CF 


0 




1,6 
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TABLEAU IC (suite)'*"* * * **' *• 

Proprlet^s Temperature pour la liaison 
thermi que 







107°C 




Brillance (a I'Elrepho n°6 


0,en % 




80,9 


Opacity, GO % 




80, If 


69,1 


Coefficient de diffusion 




1+08 


253 


Longueur de rupture, en m 


SM 


2.931 


3.271 




ST 




1.786 



Note 

CT = c6t^ toile SM = sens machine 

CF = ctt6 feutre ST = sens travers 

Calibre = epaisseur determlnee sous une pression donnoe et 



dens un appareil specifie. 

Dans I'exeraple ci-dessus et dans les exemples ci-apres, 
la force, le calibre, la resistance a la dechirure, la resistance 
au pllage el le poids specif i que des I'euilles de papier a la main 
sent determines suivant la norme TAPPI T-220, Pour les feuilles 
formees sur la machine a papier, la force est determinee sir^vant la 
norme TAPPI T-^flO, le calibre suivant la norme TAPPI T-^-ll , la 
resistance a la dechirure suivant la norme TAI^PI T-lflO, la re- 
sistance au pliage suivant la norme TAPPI T-511 et le poids cpe- 
cifique suivant la norme TAPPI T~lf26, La resistance en traction, 
l^allongenient, l^absorption d^energie en traction (;.ET)et la loncue^ 
de rupture, tant pour le papier a la main que pour le papier fait 
a la raachine^ sont determines suivant la norme TAPPI T-^-9if. La 
raideur pour les deuy types de papier est determinee suivant la 
norme TAPPI T-W9-70. La brillance a I'Elrepho n^8 pcur les deux 
types de papier est determinee suivant la norme TAPPI T-5?5. Le 
lisse pour les deux types de papier est determine suivant I'essai 
de routine de verification TAPPI n0285- L'absorptlon d'huileestdo 
terminee pour les deux types de papier suivant I'essai de routine 
de verification TAPPI N^26 (1966). L'opacite et le coefficient 
de diffusion sont determines pour les deux types de papier sui- 
vant la norme TAPPI T-if25, D'autres essais sont realises en fonc- 
tion de la machine utilisee pour les essais, de la maniere classique 
en papeterie. Le facteur d'egouttage q/ 1 est en etroite correla- 
tion avec la surface specifique hydrodyrami que des fibres et est 
plus etroitement relie a^ox proprietes d^ 'gouttage des fibres a 
utiliser on papeterie que la surface specifique d 'adsorption des 



10,3 
33,8 
23,3 

17,^ 



C,C53 5,0 



;A:S I' 



p:-c.-,c:itent un factour d'egouttage de 0,2'^ se- 
r-arier a la cain avec une partie des fibres 



:. 1^ nc-;.e TAPPI 1-205 in-58,nai? avoc 
_ .. vinide de 28 kg/cm'^ et avec uno i.A_o..a 

- oc ecus la prcssion inirlnale. On rAelange 

" '^'\:'::V;'-^„rfib^-.- dans le rapport 50/50 avec une pGtf. 



.1 papier k la nain suivant la metie^ 
Ceuilles d( 

iJour civ.nr.ir los resultats ci-apr^is: 



t P c 



Force, eii g/ in 

Poids sp^ciri:iuo, en g/ra3 
Cxacite, ife 

Briilance (a l^Elrepho n°S),en /u 
Loncuear de rupture, en m 
AET,ea kg-cn/cni^- 

Llaison interne, en unites Scott 

Kesistcice a la dcchirure, en g par 

feiiille «n traction (=^tenacit^) . 

AET = absorption d'energie en tracTixon v 



ICO^- 


KftTanee a 


61,2 


61,2 


0,36 


0,^5 


83,4- 


78,9 


88,9 




139 


2A16 


0,06 




1>+ 


90 


6 


28 
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gaz,est deterni? r*:'' en subritance '■.u^vfin.. ;'<?:. r-^il : 

si ce n'ost on ce q'Ji concorno une ]..,^i:',rc V'^i; 

que de calcul. i:n r'-rur^', on . \ on d;:;- :■ • - 

environ 10 g t^'un echcint: i Ion de i:\\.vo-. i.:. : ' ' :• 

la Gurpension dans l.os noulci: u feu:].:e rorr.a : 

de l.'o^M jur:qu'a la marque- On a[;i to ]a s:ir. ' 

de *r :.J.]or- (-4. rotoir^:: do l^agitateu.^ i:or..a;;: / ; ■ 

alors* On inesare la temperiiture dc I'eai; danr le 

vre le roVinet d ' (^gouttage . On dotor;.i.ine la dur-'r, 

ture du robinet et le prenler bruit de succion. Cn r'- 

ration avec do I'eau uni querent , c^ost-a-dire c:i I'fil- 

fibrc^^ans le moulo a feuille et on deter::une la t^-;;.: 

et 1g teiaps d '€?gouttage. On calculc alors le factour a' ' 

on secondes. r-ar^g de la maniere suivante; 

^ + 0,3 - 1 ) - h)J - ^d -J- 0,3 - ]) 

FE 2 h 

P 

ou FIjJ = factoar d ' ogoutta^je. en secondss rap 

D tenps d * {•'■;oiittagG avec la pfite dans le ^aouie.^.^. - 
d = ten-.ps d'c'gouttage f^ans pSte c'^ans le nouleje:: riec: ■ ; 
V,p = vAscosite de I'eau a la teiaperature T 
P = poids des fibres utilisees dans I'essaijen g 

La grandeur (Jr - 1) est donnee on tableau cl::.;- 

norDie prccitce TAPPJ T221 OS-63. Cette grandeur e-t ;:.;r: ' : 
par 0,3 qui est un facteur detenninc do i.naniero enipirj . . ir ; 
les fibres de la prdsento invention. 

T-;xEi-rPL :-: ? - 

0 n r c p e I o 1 s o p e r a t i on s do 1 * ox o inp 1 c 1 
qui concerne les points ci-apros: 

a) la concentration on polyethylene est C^:: - 

b) cn fait pai;ser le melange a traverc ]'ajutr,gf> , 
raison de 2J0 g par minute et 

c) les conditions: de raffinage sent les suiva:it.o. ; 

1) la premiere passe est e^ecutee k SO-VO"C av. 
une aisancedes platines de 0,10 mm et 

2) les -passes 2 a 6 sent executc^es a une te-npr- 
rature de a 50^0 pour une aisancc des platines de 0,10 cn. 

On n'ajoute pas de supplement d'alcool polyviny:!. 
Les fibres rdsultantes presentent la repartition . 
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C,^' 33,5 

. , ■ 17, 
c.o;;3 6,3 
< 0,0[I3 7yP 

Le facteur c3 ' ('goutta^^o dcti^ I'.ibi'ofs es de C,h6 second!?; 



0 n n : i o d u p o i g r a 1 ci i:: a i r. c o : ■ ■ e a j ' e x C' : ' n 1 e 1 o r ; 
•>V(jr/::^/:. ano prf-niorc fois 1CC;J de r.Vbres de polyethylene iLne 
? fois ur: r.^^'-lon^e S^O:t;0 de TLbrcs de pol y('tby 1 r-no el do ^ ■ 
^r^.Z'-i :.:raft b l.':r.ohie dccrito a I'exeinole 1. Los proprietor soTit 









1 00;.' 


>:olan~c 








63,5 


63,'^ 


>cid- :;;v^cif^M 


on c/cn^ 




0,36 










V0,3 


a If, 7 










86,0 




I. p . 0!i :;i 






2.C36 








0,06 


29, 




, en ill.] t'' n 


Scott 






- nee 1 v. 


dv'ci . : r aro , 


en c P^'i- 


3 


30 



C:. I.:-'" ! r^i :r.e i)f:irt lc des fibre? avec 1^. pllte kraft 

c: d.' ] •rompl-: 1 (dans Ic r'ipport de fibror^ do poiv- 

v't':jy : ■ i^'i v>''^':r CC;.- de fibios kraft, sur baso pondcrale) et on en 

ar:c : -'^ do y^-^'^loT sur ur;c r:ao]]irir: ■ : deux tc^T^pcrar' ? 
po :a ^U'i-:or: tfii^r' ;i qu' ; cocin.e a I'exeiipTe 1. Les propri.' 
d'-^ ' :vipre r^'nultante ront loj; ruiivantns: 



20 



TABLJ-ygJ lie 



Prcprietes TempcraturG pour la liaison 

thernlqu o 



1C7°C lli!£ 

^ Force J en g/n"' 66,6 63,3 

CallLru en ri:n 0,132 0,11 

Folds specif ique , on g/cm^ 0,^0^- 0,573 

Resistance a la dechiraro ^en g/feullle SM 23 2^+ 

ST ?6 27 

Resi stance en traction , en kg/l^ £H 2,93 Sjl- 

ST 1,^-9 1,7C 

Allongenent, en; SM 1,6 1,7 

ST 3,5 3,8 

AET, en kg.cm/cLi^ SH 0,019 0,020 



ST 0,025 0,032 



15 

Resistance au pliage 

/ ^ £ wxmN CK< O ^7 

^ t2 OCJ. I. * * X X / »^» » J I 

ST 2 3 

Raidour,en g/cm (essai Taber) SM 1,1? 0,9''> 

ST 0,i+6 0,W5 

Liaison interne Scott jcn kg. cm/cm'" 

X 10~^ 152 285 

Lisse' (essal Sheffield) ,en cni^/i:iir/ate CT 328 32"/ 

CF 352 293 

Porositd (essai She::'field) en cm-^/mi- 

25 nute 2l|-9 278 

Absorption d'hujle, en ^-5 32 

Colorant code, en secondes CT 0 2,1 

CF 0 1,6 

Drillance (a I'Elrepho n<^8),en >J 85, 8 0,9 

30 Opacitc',en 80,V 69,1 

Longueur do rupture, en m SM 3-155 3'71^*- 

ST 1.553 i.VUO 

ej^:^:?!^ 3 - 

On repete les operations de 1' exeirip le 1 ,si ce n^est on 
35 ce qui cone erne les points suivants: 

a) la concentracion en polyethylene est de 80 ?;/'litrc, 

b) on fait passer le melange dans I'ajutage a raison 
de 150 g par minute et 

ho c) les conditions de raffinage sont les suivantes: 
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1) la prcrriiere passe est exc'cutce k S'O-^t ""C ' avec ' * 
u no a i sane e des p la t i ne s de 0 , - C , 1 - : p t 

2) les passes ? a 6 sont cxr'cutees a 2C^C avec ur.e 
aisance c^:p platines de 0,0 J - 0,10 cm. 

5 On r. 'a^oute pas de suppl^'ment d'alcool po 'yvir.yl i que. 

I. OS - i Lres iv' f.uI tn ntes prcsentont la repartition 
de dii::ensions ci-apros: 

TABLiaU 11 1 A 

Retenue au tamis a r.:ailles de fo en poids 

10 0,8i+ 2,3 

0,50 21,2 
0,23 32,7 
0,]0 26,2 

0,053 9,0 
15 <0,053 8,6 

Le fac ur u'cgouttage des fibres est de 1,10 seconde 

par g • 

On forme du papier a la main connie a I'exer^.ple 1 en 
prenant une pro:niere fois IGO;.'- de fibres de polyethylene et une 
20 peconde fois un aelango 50:50 de fibres de polyethylene et de -'-'^ 
pSte kraft blanchie dccrite a l^exetnple 1. Les proprietos sor.t 
les sulvantcn; 

TABLR//J TUB 





Pronriet es 


too;; 


Kelanre a 50;.' 


25 


Force, en g/m"'" 


62,2 


62,3 




•> 

Poids specifique, en g/cn-^ 


0,^1 


0,50 




Gpacire, 


93,7 


83,2 




Brillance (a I'Elrepho n°8),en 


93,7 


88, if 




Longueur de rupture, en ni 


305 


2.53 V 


30 


p 

AST, en kg.ers/cn- 


2,1. 


^7,6 




Liaison interne, en unites Scott 


20 






Resistance a la d-'chirure, en g par 


5' 


29 



feuillG 

On r^elazi^e une partie des fibres avec la pfite kraft 
35 blanchie de I'ex-zmple 1 (dans le rapport U-Of. de fibres de poly- 
ethylene pour oO;- de fibres kraf t ,sur base ponderale) et on en 
forme une nappe de papier sur une laachine avec deiD: temperatures 
pour la liaison therraique comme a I'exeaple 1- Les proprictes 
de la nappe resultante sont les suivantes: 
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TABLLviU I TiC : 
Proprictcs Teup^'-rature nour 



Calibro,e!i ran 0,130 (: ^ 

31 

ST 33 3G 
Resistance en traction , on kf;/l5 nm SM 2,6:7 3,r, 



Resistance a l.a declnrure.en r SM "^^ 

i ouj.1... e 



ST 1,39 

A llongor.cn t, en / gM 1,6 



20 Liaison interne Scott, en kc-cin/crr/ 
X 10"*^ 



Lissc (esGai Shef f i old) ,en cnVminute CT 
Porcsitc (essai Slief I'ield ) , on cn^/ir.i- 



1 



^7 

^ ST 3,8 3,;; 

AET, en kg.cm/cra SM 0,019 0, ( 

35 ^ ST 0,027 

Resistance au pi 3 ago 

(essai MIT) SH 5 i 

ST 2 7 

Raideur ,en g/cn (esr^ai Taher) SM 1,P 



ST o,^,;i , , 

1^7 i.. 



2 J nute 

Absorption d'huilo. 

Colorant code, en secondes CT 0 

CF C 

Brillance (a I'Elrepho n^*3), en % 87, ^ 

30 Opaci tc'j en % gr^-^ , . 

Longueur r.c rupture, en m SM 3.1';.^ 

Pour cot exemple, la cuvc ut.ilic-.'r> i c^-ur ' : 
25 raelange en vue de 1 ^ ^'vaporati on ir. s tr.ntan-e est u:. : 

Benco, nodole 575 de i+. litres muni d'une chcr.lre per-*-.: . 

passage de vapeur d^eau sour, une pression de 10,5 kg r-. 

fice d^adir.ission ct orrice de sortie pour I'azclo .> i 

bre d'agitateur centra] actionne nar I'air et r.un^ d ' ur: 
kO canique. On di-rose une turbine de IC cm de di^-Mrr : 



ae.k: 
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a Co. 



• V r^^-' ^--t? ex r t- veti;.t> 

: :e 3t lo:\i:iiour .. ; : ^ . , ■ 

vevv? et :g tul.;o j::c 1 li que 
/waJ^> . C:^ d:si:ope I't'lectroce danr 

' ■ le ri' se ^litue au-de^^.-ur du niveau de 

•'■ Jt^crlt ci-arros:. On ?o:i::--jtc le Til 

>: ..-'-v.:- ,i • ;:::ta::co de 1 ohni.m en iCrie avec la c:; tter ie . 

^' " ^ - r^^le -anchon d'acler ino^cydable qui est IloI 

^ • ■ ■•'•'■.i^ j:^t.;n.v-^ u • eol:. tc:-!--:it i ^env:L - on 1'. 

• " - -• :o pour une rciuiicn ^.diine seule esz 

^ ' iv : alorr. que le --i-nal pour du n-he^-ane se-ul 

^ ^> : . r.illivcl'^. I'nc condulte do 19 n:;:i de diametr 
" - au for.u de 'a cu\ e et est rjuni e d'un 

- I'ilo 5 o;:. au-dorscui; du fond de la cuve. Un ajuta^re 

' ■•—-*-■ v^-^'.tlc:: i::-cdiate:.:ent adjacente au clapot billo. 

--irictc c:. un touci:on de la: ton do lOh mm de longueur ^l:- 
- • - -- : ■ ■ ♦-"■^ cc::tT\.lo d.L:\ ;otro do P^^'o 

- - • : ^-.LT.:^:".: . ::no :^:l::tanco d^onvirci .'.O au c 

- - '-^ et d/bo-che dans 1 ' a t MOGuh^re . C'.i introdujt dans la 
cuve r.l d'eau, ;:.5CC -.1 de n-hcxai^j, 100 g de polyethylene 

■- ^-cu:: \o ::c::: de M:tsui 22CC? dccrit a I'exemple l)?^ g d'alcoc 
r c;yvi::yl : que ver.du sous le noni de Gclvatol P_0-30 et 20 gouttes 
de ch:orure de sodiur: aqueu>: a 25;";. Cn ferine la cuve, on la purge 
a I'azcre ot or^ c-iauffe -e ccntenu Jurqu'a 1^:;-15C°C en faisant 
tcurner ?ag:tateur u ojC tours par uiinute. Cn maintient le con- 
tenu de la cuve a l^t5-l5C^C pendant environ- 90 riinutes en vue 
d 'assurer ] i\ dissolution totale du polynere. La conductivite du 
-v.'lan^c est alors dc 0,^*- a 1,2 raillivolt, ce qui raontre que I'eau 
conGtitue une phase discontinue. Cn ouvre alors le cl' pot a 
bille et cn fait passer le melange dans I'ajutage rependant qu'on 
rr.aintien^ conr=tante la prossion dans la cuve par addition d 'azote. 
Cn collccte I produit fibreux par coni.act avec une toJ le metallj - 
rie. On raffine les fibres en les faisant passer a la temperature 
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amblante dans un raTfineur a disque unique do typo* 2^1* f^^^t VbT'cirojl*. 
Pattern C - r9-78-B ,tnuni de platinec de 30 cm fonctionnant a 2.8C0 
tours par ml?:Uto pour une alsance des platin^^s de 0,0^ nm en 
eixi'cutant au total h passei-, 
^ La repartition des dinensjons des fibres est la sui- 

vante: 

TABL}-:/iU IV A 

Retenu o au tainj ? a rr.ajllcr. d o f en poidrj 

10 0,50 18,8 

OyP3 35,3 
0,10 2if,6 
0,053 9,5 
< 0,053 9,6 
15 Le facteur d'^gouttage des fibres est de ^,3 secoiides 

par g. 

On forme du papier k la main comme a I'exemple 1 en 
prenant une premiere fois 100/^ de fibres de polyethylene et une 
seconde fois un melange 50:50 de fibres de polyethylene et de la 
20 pate kraft blanchie decrite a I'exemple 1. Les proprietes sent 
les suivantes: 

TABLEAU IVB 

Propriete s 

p 

Force, en g/m 
25 Poids specifique, en g/crn*^ 

Opacite, en 

Brillance (a I'Elrepho n^8) ,en % 
AET,en kg-cn/cm"^ 
Liaison interne, Scott, 
30 kg.cm/cm^ x 10""^ 

Resistance a la dechirure, en g par 
feuille 

Resistance en traction, en kg/l5 nini 
Allongement , % 

35 E^CEMPLB ? - 

On r^pete les operations de I'exeraple if,mais sans 
incorporer d'alcool polyvinylique au melange. La conductivite 
du melange est la in§me que dans 1' example On arr§te brieve- 
ment I'agitation pour placer I'electrode et Xa conductivite aug- 
ko mente rapidement jusqu'a environ 100 millivolts ce qui denote 



100^ 


Melange 


58,6 


63,3 


0,35 


0,55 


95,3 


89,5 


95,3 


88, If 


0,009 


0,06 


76,7 


271,0 


8,8 


29,6 


c,5»f 




3,*^ 


3,7 
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une s^fparatlon dcs phases. En recon^mengant 1' agftelfi©*n, 5 onJi'^^t. 
revonir rapld^nont la conductivitd a une valeur de 0,U- u 1,^^ mil- 
livolt. On raaintient le melange a lhO°C pondant 30 minutes ,pul::- 
on le fait passer dans I'ajutago sour une pre s si on do r»:?gime de 
11,6 \ig/c\?.'^\ Les fibres resultantes iie peuvent ^tre raffinee:; 
ni tranpf orineGS en feullles de papier a la r::aln jurqu'a ce qu'cl^ 
6t6 trait oes au noven de de I'alcool polyvinyli que vundu sous 
le noL-i de Gelvatol 20-30, sur base du poids des fibres, par incor- 
poration cri :'iu-^:onf:io:i aiiuouso. Apres ce traiteraent, on 
10 raffino les fibres coratne a I'exeniple les fibres presentant 
alors ]a repartition des dimension^ ci-apres: 

tabl::/vit ?a 

Retenue au tariir. a laailles _de_ % on poids 

0,8^ 0,8 
15 0,50 11,7 

0,23 3^,1 
o.io S*" -A 

0,053 

< 0,053 • 8,0 
20 Le facteur d'egouttage des fibres est de 16,5 seconde 

par g. 

On forrae du papier a ]a nain cornme a I'exemple 1 en 
prenant une premiere fois 100?' de fibres de polyethylene et une 
seconde fois un melange 50:50 de fibres de polyethylene et de 1^ 



25 


pSte kraft blanchie decrite a I'exenple 


1 • Les 


proprietes son 




les suivantes: 








TABLEAU VB 








Propr i ete s 




Mnlan^^e a 50v 




Calibre, en r:ii:: 


5A 




30 


p 

Force, en g/m " 


5S/,6 






Poids specifique, en g/cin-^ 


oA3 


0,57 




Opacite, en 


9^,8 


89A 




Brillance (a I'Elrepho n°8),en % 


91h-,3 


89,0 




AET^en g.m/tn^ 


27,6 




35 


Liaison interne, en unites Scott 


60 


102 




Resistance a la dechirure, en g par 








feuille 


16 ;0 


33,0 




Resistance en traction, on g/cn 


567 


1.915 




Allongement, en ]^ 


6,0 


3,H- 


1+0 


Longueur de rupture? en m 


955 


3.255 
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Cn rr'pelo les cp/ratior.f^ de I'exe".;. r r. : : ' • 

du polyprc^py Ifjne d-'une visconito : ntr ir.soqar: 1^ , V J 
zo-ac le non: de Profaa '^'01 par la ::oc:(5t/ 'i-rc^le: . A 
5 d'un esf^ai, on prend .u. m^-lange contcr.ant ^L'. d'... 
de n-hr^xane, 2C0 g de polypropylene el ? c ^^'^1--' 
lique vcndu sous le nom de Gelvatol 2C-3'^' chaal'i**:- 
a ll+O^C et on le malntient k cette terporaturo pendar.t 1 ■ 
avant 1 » t'vaporation instantanee- Cn execute un second ^ 
10 identtque au premier ,n:ai s en prenant le polypropylene a r-'. 
de ICC On exi'cute un troir iene escai ident:l-/ac au :^ : 

mais en elevant la temperature du i.ielange a 175-180*^0 avart 
I'evaporation instantanee. Dans tous les cas, on obtient 'Jn 
duit fibreuoc. 
15 EaEMPLE 7 et EXEI'P I .^ PS CO!-:?AR/iTSG!: - 

On execute deux essais en vug de comparer 1? prcr^i* 
fibreux obtenu conro-mement. a i'invontxon (cssai 1) et le vy^^ • 
fibrcux obtenu dans des conditions cquivalentes si ce n'^-rt n:' 
le melan/^e sout^I i a 3. ' evaporation Instantanee compreiv" - 
20 corame phase contir \e (essai 2). 

Pour ces deux essais, on recourt u une cuve de 1l - 
tres rr.unie d^une chemise pennettant le p?^'=sagc de vapour d'cf..M 
d'une admission et d'une sortie pour Vazote, d'une electrode yo:- 
la mesure de la conductivite et d^un arbre d'agltateur vert-:c' . 
25 central uruni d'un joint mecanique- On dispose ^ur 1^1rb-e ^ 
5 cm a partir du fond de la cuve une turbine i pales oVi: • 
exergant une aspii^ation /ers le haut d'un diaraetre de IC cn. 
On place sur I'arbre a l5 cv?. et a 25 on respect ivoment au-des-.': 
du fond de la cave deux agitateurs a droites d^un dimnM: '- 

de 10 cm. On dispose sur 1' arbre a 36 cn et ^6 cn respective:.' 
du fond de la cuve une turbine a poaipage vers le bas d'.in dia-.'i' 
de IC c- et une turbine a po-page vers le bas d'un diairi^^lre d- 
7 5c:::. Trois dcflecteurs verticaux sent places en position radi- 
le equidistante a l»int^rieur de la cuve. 
3j Get agenceraent permet I'agitation de I'ensemble du 

melange et evite la presence de regions k faible agit.'i t ion, ce 
qui encouragerait 1' etablissernent d'une phase aqueuse continue, 

A la sortie du fond de la cuve est nont^e une conduit 
d'un diacietre de 19 mm portant un . : -^pot k bille de 19 mm situ 
1^0 a 5 cin au-dessous du fond de la cuve- ^^n position immediate- 



30 
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ment adjacente au ^l.ipet k bllle est raont^ un a'jutage *consi sta'nV 

en un bcuchon de laiton d'une longueur de ?8 mm muni d'uno charnbre 
centr:;-.^ c.'u:-i dianetrc de 1,''8 percde de part en part , On insure 
le bo\:::h:^n do l^ajutare dans une conduite de '^,5 ::: de lon^j et de 
5 IV de di a: •*. tr e Int arieur q\ii dobouc:]e dans un reservoir rnaintcnu 
soun la pre:3iDn ^t:nosp>.c:ri.-'.ue pOuU" 1' evaporation instant -^nee . 

Au cours des deux essais, on recourt au:^:m§mes corriposos 
de depart pour la forniation du melange destine' a 1 ' e'vaporation 
instantanee, a savoir a ^,800 ml de n-^hexane^a 38^ g de polyethyle- 

iC ne(vcndu scus le non de Kltsul Hyzex 5OCCP, d'une viscosite intrin- 
seque de ?,C)a 3,200 ml d'eau et a 7,7 g de I'alcool polyviny lique 
hydroly:-' a SS/J et d'un poids moleculaire de 10.000 vendu sous 
le non. de Gelvatol 20-30. Cependant, le mode de preparation du 
r.^'lange pour 1 ' evaporation instantanee est diff^'rent pour les 

i5 deux essais. 

oa Intro rial t d^abord dans la cuve le solvant et le polymere, 
puis on ferine la cuve et on la purge a 1 'azote avant de chauffer 
le ccntonu ju-^qu't* environ lM+°C et de le maintenir u cette tem- 
po perat!:re pour une Vitesse de I'agitateur de LDOO tours par minute 

pend<nnt environ 2 heures en vue de la dissolution corrplete du po- 
lyia-jrer On dissout alors I'alcoo]. polyvi nyllque dans I'eau dars 
une cuve distlncte et on chauffe cette solution jusqu'k enviroii 
iH^f^C. On Introduit alors la solution chauffee sous pression 
dan- "La cuve contcnant la solution chauffee de polynere a raison 
d'environ 5C0 tnl par rniivate. Cette addition lente ot progressive 
asGUj'e que 1 'eau subslste comme phase dispersce dans le melange. 
Dur<int ] 'iJitroduction de I'eau cont enant 1 ' a l.cool polyvinyl! que, 
la Vitesse do I'acltate^ar dans la cuve contenant la solution 

30 dc ro'yr.ere enL naintenue k l.COO tours par minute. On poursuit 
1 'a-i tat : on 1 ce nelan^ie pendant 15 minutes, puis on closure la 
conductivlto iui se trouvc (?tre essenti ellement de 0 millivolt, 
ce ::ue :::ontre 1 'eau constitue une phase discontinue. 

Pc'Jr I'essal 2 ou exemplo de cornparaison, on prepare 

3 ') J '-• - e .: t \ r. ■ ' a 1 ' e v a p C' r a t n i. n s t a n t a n e e c o nine d c r i t a 

1 ' ex r-a.:' . ^: , 0 ' e t -a -d 1 r e qu'on introduit dans la cuve utl li see 
pear 1 - e a ; 1 t oa :: les const! ti;a n t s u la t e;:ipe r a tu r e amb i ant 0 , 
p ;i:; n chauffo lo melange et qu'on I'agite a la netne vltesse 

q..e ptJ.r. I' . 1 en vue de \<i dissolution du poly;nere et dc 

•T 1 <^ ^\ \-\ ^v?'- \^\\ le I'oau ccntenant I'alcool pcl^n.'-i ny 1 i que . Apros 
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agitation a pendant 2 heures, on mesure la conduct!-*** 

vit^ du mdlange qui se revfele §tre de plus de ICO millivolts, 
ce qui montre que I'eau constitue la phase continue et la solu- 
tion de polynierejla phase discontinue. 

Pour chacun des essais 1 et 2, on chauffe aiors le 
melange forme comrae decrit a Ihh^C et on le soumet a I'evaporation 
instantanee a cette temperature et sous une pression de 11,2 kg/cm' 
au raanometre comme decrit a l^exemple h et on raffine le produit 
dp I'evaporation Instantanee dans 1 ^appareillage de I'exemple ? 
si ce n'est que les platines du raffineur utilisees sent des pla- 
tlnes de type Sprout Waldron pattern P-29-76-B. On execute lo 
raffinage pour une consistance d'environ dans I'eau. L'aisance 
entre les platines est indiquee ci-ap-es: premiere passe 6,^- tpm, 
seconde passe 0,6 mm, troisieme passe 0,3 mm, quatrieme passe 
et passes suivantes 0,05 nam. On laffine de la sorte le produit 
1- evapuraLion instantanee de chaque essai Jusqu'a ce que les 
fibres atteignent une longueur de fibras classifieesd 'environ 
1,2 mm. On raffine alors une partie du produit de chacun des 
essais davantage par ce mode operatoire en vue d'obtenir des fi- 
bres presentant uib longueur de fibres classifiees d 'environ 
0,8 ram. On mesure ct on compare les propri<?tes de ces produits 
fibreux ainsi que de feuilles de papier a la main qui en sont 
faites comme decrit u l^exemple 1: 
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^j, „ . ira::-.v:. .U' pz^oprit'tos ^os fibres et des pro- 
^^ > a la xa;--. t'ori^.'s des fibre- des ossais 1 et . 

.•^ rr^e ti«*;;euio ^ :a ::.^"\e Icn^Mear de fibres cTas- 
■ i '. L-'.^- r-llr ..-liernerit que les fibres obtenues confor:>'- 
- - ■ v ' •.■v ;. l) ont une quaLitt' beaucoup super ioiizt^ 

. . ;::T-r, ■ r'/vvir^'os par evaporation instantanee d'un mo- 

..1 J. : ,ira::o vir^ns Ic -I I'eau constitue la phase continue 
^ ; . :.e fa.-teur d't,. t tage des prodaits fibreux obtenus 

■ . • i::v :-r-.t icr. t*?t beaucoup p.'.us oleve et il en est ainsi des 

■ ri t- s de r.'sistance des papiers a la main formes k partir 
j<> .-v:: fibres. Cn observe egalement que les faisceaux de fibres 
et :*r:u-':or,t ? de po'y::iere dans ces produits sent presents en uno 
q.i.-=trt ^: t-' acc^p tab l.e:-ent faible. 
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: :: : : : 

REVENDICATION S, ' ' ' 

1 - Proc^d^ poTir former des fibres polym^res ,suivrnt lo- 
^ quel on forme d*al>ord uu melange contenant de 1 eau, le polym^re 

et un liquide orgauique propre h. dissoudre ou ti gonfler le polym^re 
5 puis on soumet le melange h, une Evaporation instantanie depuis une 
zone presslon Elevee Jusquedans vine zone k moljidre pression de 
mani^re que le liquide organique s'ivapore et que le polymere pr6- 
cipite sous forme de fibres, caract^risE en ce qu'on mt^lange 1-eau 
avec le polymfere et le liquide organique de mani^re k disperser 
10 I'eau h I'Etat de gouttelettes dans xme phase continue qui comprend 
le polym^re et le liquide organique. 

2 - Proc^de suivant la revendication 1, caractirisE en 
ce qu'on dissout le polymfere dans le solvant et on disperse I'eau 
dfitns la solution, 

15 3 - Procede suivant la revendication 1 ou 2, caracterisi 

eii ce qu'oii ixicoiporw l*etiU dmis l6 iuelange a raison do moins do 3^ 
du volure de celixi-ci. 

W - Procidi suivant la revendication 2, caract^rise en ce 
qu'on incorpore I'eau dans le melange h raison de 30^ ou davantage 
20du volume de cel\xi-ci et en quantity telle que I'eau pourrait con- 
st ituer la phase continue et on agite une solution du polymbre dans 
le liquide organique jcependant qu'on ajoute I'eau k la solution 
k une allure lente, 

5 - Proc^d^ suivant I'une quelconque des revendi cations 
25pr^cEdentes, caracterise en ce qu'on incorpore en outre au melange 

viri agent au moins partiellement soluble dans I'eau pour la disper- 
sion des fibres a former, k raison d' environ 0,1 k 15^2 du poids du 
polymere. 

6 - Proc^di sviivant la revendication 5, caract^rise en 
30 ce que 1' agent dispersant est principalement hydrophile. 

7 - Procede suivant la revendication 6, caractirise en 
ce que 1* agent dispersant est un alcool polyvlnylique d'un degre 
d'hydrolyse de plus d' environ 77^5presentant une visoosite ^n solu- 
tion aqueuse k U-% k 20% de plus d' environ 2 centipoises* 

35 8 - Proc^d^ suivant I'une quelconque des revendications 

pr(4cddente3, caract^rise en ce que le poljin^re est un polym^re au 
moins partiellement cristallin qui est present k raison d' environ 
2 k 10% du poids tot^il du solvant et du polymer e. 

9 - ProcidE suivant la revendication 8, caractirise en 
ifOce que le polymfere est \ine polyolefine. 
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10 - Proc6d^ suivant la revendicatlon 9^ cafafpeyW« efti.*"* 

ce que la polyolefinc est un polyethylene ou polypropylene d'une* 
viscoslte intrinseque de plus d'env.-'ron 0,7 41/g> 
present a raison environ 5 a l^jl du poids du solvant. 

11. - Precede Guivant I'unc quclconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que le solvant a un point d'ebulli- 
tion, sous la pression regnant dans la zone de moindre p-^ossion, qui 
est inferieiir a l^intervalle de fusion du polymere. 

12. - Procede suivant la revendicatlon 9 ou 10, caracterise 
en ce qu'on chauffe le melange jusqu^a environ 120 a 160°C. 

13. - I'rocede suivant I'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu^on souinet le melange a une evapo- 
ration instantanee au second stade a une temperature superieure 

a la temperature de dissolution a I'etat fondu de la polyoleflne, 
nais inferieure a la temperatiu-^e critique du solvant et inferieure a 
la temperature de decomposition de la polyolexine, sous la pressioin 
spontanea ou une pression superieure, 

11+. « Piocede suivant l^une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que 

A. on forme une solution coraprenant : 

(1) -une polyolefine au moins partiellement cristalline et 

(2) un solvant organique sensiblement non niscible a I'eau 
pour la polyolefine, a raison de 70 a 98)^ du poids total de la poly- 
olefine et du solvant, 

B. on ajoute de I'eau a cette solution a une temperature su- 
perieure a la temperature de dissolution a I'etat fondu de la po- 
lyolefine et a raison de 30 a 70?^ du vDlu:;ie du melange, en mainte- 
nant la solution sous une agitation suffisante pour disperser I'eau 
sous forme d'une phase dispersee, 

C. on -aintient le melange resultant sous agitation a ime tem- 
perature siiperieure a la temperature de dissolution a I'ctat fondu 
et sous la pression spontanec ou une pression plus cleveo, et 

D. on fait passer le melange a travers un ajutage jusque dans 
une zone de moindre pression. 
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